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PROCEDE DE PREPARATION D 1 UN MATERIAU COMPOSITE IMPLANTABLE, 
MATER I AU OBTENU , IMPLANT COMPRENANT CE MATERIAU 
ET KIT DE MISE EN OEUVRE 

5 L 1 invention concerne un procede de 

preparation d'un materiau composite solide destine a etre 
implante dans un milieu biologique humain ou animal, 
notamment a titre de substitut osseux ou dentaire ; un 
materiau ainsi obtenu ; un implant comprenant un tel 
10 materiau et un kit de mise en oeuvre extemporanee de ce 
procede. 

Dans tout le texte de la presente demande, 
le terme "implant" designe tout dispositif, appareil, 
mecanisme, piece ou ensemble de pieces, d'origine naturelle 
15 ou artif icielle, organique ou inorganique, a l'etat solide, 
biocompatible et implantable dans le corps humain ou 
animal, a 1* exclusion des compositions fluides, pateuses ou 
divisees . 

A titre d'exemples d* implants, on peut 
20 citer les protheses osseuses, dentaires ou maxillo- 
facials, les inserts de comblement, d' obturation ou 
d ' interface , . . . 

L' utilisation de ceramiques poreuses a 
pores interconnectes a titre de materiau solide implantable 

25 pour substitut osseux a deja ete decrite (voir par exemple 
EP-A-0 360 244 et "Osseointegrat ion of macroporous calcium 
phosphate ceramics having a different chemical composition" 
Frayssinet et al . , Biomaterials 1993, Vol. 14, n°6, p 423 - 
429 ). En raison mime de leur macroporosite , les matrices 

30 solides poreuses biocompatibles implantables telles que les 
ceramiques, et plus particulierement les matrices a pores 
interconnectes, presentent I'avantage d'augmenter la 
surface d'echange avec le milieu biologique, d'etre 
bioresorbables, de faciliter la revascularisation des 

35 tissus et de posseder d 1 excellentes proprietes 
osteoconductrices . En outre, on peut deposer par 
precipitation des agents de croissance dans les pores. 

Neanmoins, ces ceramiques poreuses sont par 
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nature fragiles et friables et ne peuvent pas aisement etre 
mises en forme par le praticien lors de 1' operation. En 
outre, il n'est pas non plus possible de fixer des vis ou 
chevilles dans ces ceramiques. De ce fait, 1 1 utilisation 
5 pratique de ces ceramiques est aujourd'hui limitee aux 
rares cas ou il est certain, a l f avance, que le materiau 
n'aura pas a etre retaille et a juste extemporanement , ni a 
supporter des vis de fixation. 

En outre, les ceramiques poreuses 

10 presentent une faible resistance mecanique (2 a 4 MPa en 
compression), insuffisante dans de nombreuses applications, 
par exemple lorsqu 1 une remise en charge du site 
d' implantation avant cicatrisation est necessaire. 

Par ailleurs, on connait (par exemple EP-A- 

15 0 639 366) des ciments hydrauliques phosphocalciques 
biocompatibles implantables, c'est-a-dire des compositions 
fluides ou pateuses durcissables , permettant de realiser 
des montages prothetiques ou des comblements lors 
d' operations chirurgicales orthopediques . Ces ciments sont 

20 facilement malleables par le praticien, mais ne peuvent pas 
etre utilises pour realiser des implants solides tels que 
des protheses osseuses dont la forme generale doit etre 
predefinie, qui doivent resister des 1 ' implantation a de 
fortes contraintes et/ou dans lesquels on doit visser des 

25 vis pour la fixation d'autres elements ou organes . Ainsi, 
ces ciments ne sont utilises que pour coller des implants 
ou organes entre eux, ou parfois comme materiau de 
comblement dans les sites non exposes a de fortes 
contraintes . 

30 Dans ce contexte, 1' invention vise a 

proposer un materiau composite et son procede de 
preparation, qui est destine a etre implante dans un milieu 
biologique (corps humain ou animal), qui presente les 
avantages des ceramiques poreuses a pores interconnects 

35 (resorption rapide et complete, osteoconduction . . . ) , mais 
qui presente des proprietes mecaniques ameliorees. 

L 1 invention vise en particulier a proposer 
un materiau composite implantable apte a etre utilise dans 
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la composition d'un implant, et qui peut etre facilement 
mis en forme, taille, coupe, f raise..., notamment par le 
praticien lors de la pose de 1' implant. 

L' invention vise aussi a proposer un tel 
5 materiau apte a subir des contraintes des 1 ' implantation . 

L' invention vise aussi a proposer un tel 
materiau dans lequel on peut inserer et fixer des chevilles 
ou des vis telles que des vis auto-f oreuses et qui procure 
un bon maintien de ces vis. 
10 L ' invention vise aussi a proposer un 

materiau composite implantable resorbable par un milieu 
biologique, et dont la resistance en compression est 
equivalente a celle de 1 ' os naturel, notamment superieure a 

10 MPa, plus particulierement de 1 ' ordre de 20 MPa . 

15 L' invention vise aussi a proposer un tel 

materiau composite dont la cinetique de resorption dans le 
milieu biologique peut etre connue et ajustee avant 

1 1 implantation . 

L' invention vise aussi a proposer un 
20 procede de preparation d'un tel materiau composite. 

L' invention vise egalement a proposer un 
implant prothetique osseux comprenant un materiau 
presentant les avantages sus-mentionnes . 

L' invention vise egalement a proposer un 
25 procede de fabrication de cet implant. 

L' invention vise plus particulierement a 
proposer un procede de preparation d'un materiau composite 
et un procede de fabrication d' implants, notamment de 
substituts osseux ou dentaires, particulierement simples, 
30 rapides et qui peuvent etre mis en oeuvre au moins 
partiellement par le praticien peu de temps avant 
l'operation, voire meme pendant l'operation. 

Pour ce faire, 1' invention concerne un 
procede de preparation d f un materiau composite destine a 
35 etre implante dans un milieu biologique humain ou animal, 
caracterise en ce que : 

. on choisit ou on prepare prealablement au 
moins un bloc d'une matrice solide poreuse biocompatible 
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comprenant ma joritairement au moins un sel de calcium 
choisi parmi les phosphates de calcium, les sulfates de 
calcium et les carbonates de calcium, 

. on prepare, independamment de la matrice 
5 solide, une solution liquide durcissable adaptee pour 
former, apres durcissement , une composition solide 
biocompatible durcie d'un ciment hydraulique comprenant 
ma joritairement au moins un sel de calcium choisi parmi les 
phosphates de calcium, les sulfates de calcium et les 
10 carbonates de calcium, et qui est adaptee pour etre 
entierement resorbable par le milieu dans lequel 1 9 implant 
doit etre implante, 

. on plonge le bloc de matrice dans la 
solution liquide, avant son durcissement, pendant une duree 
15 adaptee pour que celle-ci impregne et remplisse le volume 
poreux du bloc de matrice a coeur, 

. on fait ensuite secher et durcir la 
solution liquide en composition solide. 

Avantageusement et selon 1* invention, on 
20 met ensuite en forme chaque bloc de materiau composite 
ainsi obtenu . 

Avantageusement et selon 1' invention, on 
choisi t ou on prepare au moins un bloc entierement poreux - 
notamment macroporeux- et de preference de porosite au 
25 moins sensiblement homogene dans tout le volume du bloc. 

L' invention concerne aussi un materiau 
composite obtenu par un procede selon 1' invention. Ainsi, 
1' invention concerne un materiau composite destine a etre 
implante dans un milieu biologique humain ou animal 
30 caracterise en ce qu f il comprend : 

a) une matrice solide poreuse biocompatible 
ayant une composition chimique comprenant ma joritairement 
au moins un sel de calcium choisi parmi les phosphates de 
calcium, les sulfates de calcium et les carbonates de 

35 calcium, 

b) une composition solide, compacte, non 
divisee, biocompatible d'un ciment hydraulique durci 
comprenant ma joritairement au moins un sel de calcium 
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choisi parmi les phosphates de calcium, les sulfates de 
calcium et les carbonates de calcium, cette composition 
solide remplissant le volume poreux de la matrice et etant 
adaptee pour etre entierement resorbable dans ledit milieu. 
5 Avantageusement et selon 1' invention, la 

composition solide est choisie pour presenter elle-meme une 
resistance a la compression superieure a 10 MPa, notamment 
comprise entre 20 MPa et 50 MPa. 

Par ailleurs, avantageusement et selon 
10 1* invention, la composition solide est choisie pour 
presenter un modele d' Young compris entre 700 MPa et 
1000 MPa . 

Plus particulierement et selon 1' invention, 
la composition solide comprend ma jori tairement du phosphate 

15 dicalcique dihydrate CaHP0 4 , 2H 2 0 (DCPD). 

En outre, avantageusement et selon 
1' invention, la composition solide est du type obtenu par 
melange d'une poudre de phosphate tricalcique 6 dans une 
solution d'acide orthophosphorique que 1 ' on laisse durcir a 

20 temperature ambiante. 

Avantageusement et selon 1' invention, la 
matrice est egalement adaptee pour etre entierement 
resorbable dans ledit milieu, et la composition solide est 
adaptee pour presenter une cinetique de resorption dans 

25 ledit milieu plus rapide que celle de la matrice ; et la 
composition solide est adaptee pour etre resorbable dans 
ledit milieu en une duree inferieure a trois mois, 
notamment de 1 1 ordre de quelques semaines. 

Avantageusement et selon 1' invention, la 

30 matrice est une matrice minerale entierement poreuse, 
notamment une ceramique macroporeuse (c 1 est-a-dire dont la 
porosite est superieure a sa porosite theorique et dont les 
pores ont une dimension moyenne comprise entre 50 vim et 
2000 ]im), de preference a pores interconnects . La 

35 dimension moyenne des pores est avantageusement comprise 
entre 200 urn et 500 urn. 

Avantageusement et selon 1* invention, la 
matrice presente une porosite au moins sensiblement 
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homogene dans tout son volume, qui peut etre comprise entre 
5 % et 85 %, notamment entre 50 % et 85 %. 

Avantageusement et selon 1' invention, la 
matrice est choisie pour presenter une resistance a la 
5 compression comprise entre 1 MPa et 6 MPa, et un module 
d' Young compris entre 10 MPa et 200 MPa. 

Ainsi, avantageusement et selon 

1' invention, la matrice comprend une proportion X en poids 
d'hydroxyapatite (HAP) Ca 10 (P0 4 ) 6 <OH) 2 , et une proportion 
10 Y en poids de phosphate tricalcique Ca3 (PO/j^ 
Avantageusement et selon 1' invention, le materiau est 
caracterise en ce que X + Y = 1 00 % . Par exemple et selon 
1' invention, X est de l'ordre de 75 % et Y de 1 ' ordre 
de 25 %. 

15 Avantageusement et selon 1' invention, la 

matrice et/ou la composition solide (ciment) incorpore(nt ) 
au moins un agent bioactif. Grace a 1' invention, la 
cinetique de liberation in situ d ' un tel agent bioactif 
peut etre controlee aisement puisqu'elle correspond au 

20 moins sensiblement a la cinetique de resorption de la 
matrice et/ou de la composition solide. Selon 1' invention, 
on peut done incorporer dans la matrice un agent bioactif 
dont la cinetique de liberation doit etre lente, par 
exemple prolongee sur plusieurs mois, et dans le ciment un 

25 agent bioactif dont la cinetique de liberation doit etre 
rapide, par exemple limitee a quelques semaines. 

L ' invention concerne egalement un implant, 
et plus particulierement un substitut osseux ou dentaire 
solide, qui est caracterise en ce qu'il comprend un 

30 materiau selon 1' invention. 

Avantageusement, un implant selon 
1' invention est caracterise en ce qu'il comprend au moins 
une portion constitute d'un materiau selon 1* invention 
destinee a etre placee au contact d'un milieu biologique 

35 humain ou animal, notamment d'un tissu osseux. 

L 1 invention concerne aussi un kit de mise 
en oeuvre extemporanee d'un procede selon 1' invention, 
caracterise en ce qu'il comprend au moins un bloc d'une 
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matrice solide poreux biocompatible et une dose de chacun 
des constituants necessaires pour obtenir ladite solution 
liquide formant, apres durcissement , la composition solide 
biocompatible. Le kit selon 1' invention comprend par 
5 exemple un bloc de ceramique macroporeuse phosphocalcique, 
une dose de poudre de phosphate tricalcique B avec 2,5 % de 
pyrophosphate de sodium anhydre et une dose de solution 
d'acide orthophosphorique de concentration comprise entre 1 
et 5 mol/1, notamment entre 3,5 et 4,5 mol/1. Le rapport de 

10 la masse (en g) de poudre sur le volume (en ml) de la dose 
d'acide est compris entre 0,5 et 5, notamment entre 1 et 2. 

L 1 invention concerne aussi un materiau, un 
implant, un procede, et un kit, comprenant en combinaison 
tout ou partie des caracteristiques mentionnees ci-dessus 

15 ou ci-apres. 

La description qui suit presente des 
exemples de preparation d'un materiau et d 1 un implant 
conformes a 1' invention. 

EXEMPLE 1 : 

20 1 ) On prepare dans un melangeur de 15 1, 

une barbotine comprenant 1625 g d 1 hydroxyapati te en poudre 
et 875 g de phosphate tricalcique B en poudre, 45 g de 
polyelectrolite synthetique sans alcalis (dispersant 
liquide), 30 g de polyoxyde d' ethylene en poudre (liant 

25 organique), et 1165 ml d'eau. 

On plonge des cylindres de 10 mm de 
diametre et 1 0 mm de hauteur d'une mousse de polyurethanne 
dans cette barbotine et on impregne chaque cylindre de 
mousse a coeur par malaxage jusqu'a obtenir un taux 

30 d ' impregnation (rapport de la masse de barbotine sur la 
masse de mousse) de 25. 

On place la mousse impregnee dans un four a 
une temperature de 1150 °C pendant 15 min. Apres 
ref roidissement du four, on obtient une ceramique 

35 macroporeuse, les composants organiques s'etant evapores . 
Cette ceramique presente une porosite de 75 t. II est connu 
que cette ceramique est entierement resorbable en milieu 
biologique au bout d' environ 18 mois. 
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La resistance a la compression de la 
ceramique est mesuree en soumettant un cylindre de 1 0 mm de 
diametre et 10 mm de hauteur a un essai de compression. La 
resistance a la compression est de 1 MPa et le module 
5 d' Young est de 20 MPa. 

2) On prepare une poudre de phosphate 
tricalcique 13 (TCP) par reaction a 1150 °C pendant 180 min 
d'hydroxyapatite et de phosphate dicalcique dihydrate. 

On melange 2,954 g de TCP avec 0,046 g de 
10 pyrophosphate de sodium anhydre en poudre. 

On verse ces 3 g de poudre dans 2,3 ml de 
solution aqueuse d'acide orthophosphorique 4 M et d'acide 
sulf urique 0,1 M. 

Apres 30 s a 1 min de reaction, on obtient 
15 un melange homogene de solution liquide durcissable. 

3) On immerge 4 cylindres de la ceramique 
macroporeuse preparee en 1 ) dans cette solution liquide 
durcissable pendant une duree de 1 ' ordre de 20 s, jusqu'a 
ce que toutes les bulles d'air soient evacuees des pores. 

20 4) On retire les cylindres impregnes de la 

solution et on les laisse secher a l f air libre. On constate 
un durcissement de la solution au bout d' environ 5 min en 
une composition solide, compacte, non divisee remplissant 
le volume poreux de la ceramique. 

25 Apres cinq jours (evaporation de l'eau), on 

realise des essais de compression. La resistance en 
compression obtenue est de 15 MPa et le module d' Young est 
de 400 MPa . 

5) On constate que les cylindres peuvent 
30 etre coupes a la scie en laissant un etat de surface 

parfait . 

On realise un avant-trou par pergage dans 
un cylindre et on introduit une vis d ' osteosynthese dans 
cet avant-trou a I'aide d'un tourne-vis. On constate que le 
35 materiau conserve sa cohesion et n'est pas deteriore, 
notamment autour de la vis qui est parfaitement maintenue 
en place. 

6) On utilise la solution durcissable 
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obtenue en 2) pour preparer des cylindres de 5 mm de 
diametre et 10 mm de hauteur que l'on implante dans les 
condyles d'une serie de 12 lapins. 

Les lapins ont ete sacrifies a 15 jours, 
5 6 semaines, 10 semaines et 16 semaines apres implantation 
et les sites d 1 implantation ont ete examines 
histologiquement . 

II a ete constate que dans les deux 
premieres semaines, une apposition de trabecules osseux se 
10 fait a la surface de 1' implant. Des grains de materiaux 
sont retrouves dans le tissu stomal present entre les 
trabecules ainsi que dans les trabecules neoformes. 

A six et neuf semaines, les cylindres sont 
fragmentes et des trabecules osseux ont penetre dans tout 
15 le volume des cylindres entourant les fragments. Ces 
fragments sont en contact du tissu osseux neoforme sans 
aucune interposition fibreuse. De tres nombreux fragments 
sont en voie d'etre totalement integres dans le tissu 
osseux . 

20 A treize semaines, le phenomene de 

fragmentation est accentue ainsi que celui d 1 integration 
osseuse. Plus de la moitie du volume de 1 1 implant a disparu 
a cette date. 

En conclusion, la composition solide 
25 impregnant des pores est entierement resorbable dans un 
milieu biologique et presente une cinetique de resorption 
plus rapide que la matrice. 

EXEMPLE 2 : 

1) On prepare dans un melangeur de 15 1, 
30 une barbotine comprenant 1625 g d ' hydroxyapatite en poudre 
et 875 g de phosphate tricalcique 0 en poudre, 45 g de 
polyelectrique synthetique sans alcalis (dispersant 
liquide), 30 g de polyoxyde d' ethylene en poudre (liant 
organique), et 1165 ml d'eau. 
35 On plonge des cylindres de 10 mm de 

diametre et 10 mm de hauteur d'une mousse de polyurethanne 
dans cette barbotine et on impregne chaque cylindre de 
mousse a coeur par malaxage jusqu'a obtenir un taux 
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d ' impregnation (rapport de la masse de barbotine sur la 
masse de mousse) de 30. 

On place la mousse impregnee dans un four a 
une temperature de 1150 °C pendant 15 min. Apres 
5 ref roidissement du four, on obtient une ceramique 
macroporeuse, les composants organiques s'etant evapores. 
Cette ceramique presente une porosite de 68 %. 

La resistance a la compression de la 
ceramique est mesuree en soumettant un cylindre de 10 mm de 
10 diametre et 10 mm de hauteur a un essai de compression. La 
resistance a la compression est de 3 MPa et le module 
d* Young est de 80 MPa. 

On prepare ensuite, suivant les memes 
etapes 2) 3), et 4) que dans l'exemple 1, un materiau 
15 composite selon 1' invention. Les memes essais et 
constatations que celles mentionnees en 4) et 5) dans 
l'exemple 1 sont faits, avec les memes resultats, avec le 
materiau composite obtenu dans cet exemple 2. Apres cinq 
jours (evaporation de I'eau), on realise des essais de 
20 compression. La resistance en compression obtenue est de 20 
MPa et le module d' Young est de 500 MPa.. 
EXEMPLE 3 : 

On prepare un materiau composite selon 
1' invention comme a 1 ' exemple 2, a partir d ' une matrice 

25 macroporeuse de phosphate de calcium constitute de 75 % (en 
poids) d'hydroxhyapatite, et 25 % (en poids) de phosphate 
tricalcique 13. La porosite de cette matrice est de 70 % et 
la taille moyenne des pores mesuree est de 500 )jim. Tous les 
pores sont interconnects . Cette matrice est immergee dans 

30 une solution liquide durcissable de DCPD. 

Le materiau composite obtenu apres 
durcissement est forme de cylindres de 8 mm de diametre et 
15 mm de longueur que 1 1 on implante dans des trous de 9 mm 
realises dans les condyles externes de 12 moutons. Sur 

35 chaque animal, on implante dans un condyle femoral un 
cylindre de materiau composite selon 1' invention, et sur 
1' autre condyle, un cylindre de meme dimension forme 
uniquement de la matrice de ceramique macroporeuse de 
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phosphate de calcium utilisee pour realiser le materiau 
composite selon 1' invention, c* est-a-dire, telle qu'elle se 
presente avant immersion dans la solution du liquide 
durcissable . 

5 Quatre moutons sont sacrifies 

successivement a 20 jours, 60 jours, 120 jours apres 
1 ' implantation, et les sites d 1 implantation sont examines 
histologiquement . 

Au bout de 20 jours, aucun des implants n'a 

10 ete osteointegre . Quelques trabecules de tissu osseux se 
forment dans le tissu entourant les implants. Ces 
trabecules proviennent generalement des bords de la cavite 
osseuse et s'etendent vers 1* implant. Les pores des 
implants formes de matrice seule sont envahis par du tissu 

15 fibreux, et des trabecules sont parfois trouves en contact 
avec la surface externe de la matrice ceramique. 

Concernant les cylindres de materiau 
composite selon 1' invention, des trabecules osseux sont 
souvent formes a la surface de 1 ' implant et certains sont 

20 inseres dans le ciment qui montre des marques de 
degradation dans ces zones. Quelques grains ayant une 
dimension de quelques micrometres ont ete elimines, ce qui 
forme des vides dans les pores cimentes dans lesquels une 
matrice extra-cellulaire s'est formee. Ces grains ont ete 

25 phagocytes par des macrophages mononuclees a la peripherie 
de 1 ' implant . 

A 60 jours, les implants de matrice seule 
sont partiellement integres, avec une croissance osseuse a 
la surface des pores externes. La partie centrale de la 

30 matrice contient toujours du tissu fibreux dans lequel des 
cellules mononucleees contenant des particules de 
ceramiques sont visibles. 

Concernant les implants de materiau 
composition selon 1' invention, on constate une croissance 

35 progressive de tissu osseux dans les pores externes au sein 
desquels le ciment a ete lentement remplace par le tissu 
osseux. La plupart des cristallites de ciment situees a 
proximite de la surface sont revetues d'une substance 
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proteique. Ces cristallites ont ete phagocytees et 
degradees par des macrophages. De nombreux osteoblastes se 
distinguent a la surface des agregats mineraux. La 
localisation des osteoblastes a la surface semble demontrer 
5 un processus de dif f erenciation preferentielle. Tous les 
fragments de ciment n'ont pas ete degrades par les 
macrophages. Certains sont incorpores dans la matrice 
osseuse qui a ete formee dans les pores. Une certaine 
degradation de la matrice ceramique est egalement 
10 constatee. 

A 120 jours, une croissance du tissu osseux 
dans la totalite des cylindres a ete constatee avec une 
degradation majeure. La totalite des pores des implants de 
materiau selon 1' invention ne comprennent plus de ciment, 

15 celui-ci se retrouvant dans les particules minerales dans 
des macrophages. Quelques llots de macrophages sont 
presents dans la cavite de moelle osseuse du tissu osseux, 
Des ilots de macrophage ont phagocyte le tissu osseux, mais 
aucune resorption exageree d'os n'a pu etre constatee a 

20 proximite immediate des implants. 

Par contre, les implants de matrice 
ceramique seule sont totalement integres et presentent des 
signes de resorption. 

Les mesures histomorphometriques indiquent 

25 que la quantite d'os et le taux d ' ossification sont plus 
importants dans les implants de materiau composite selon 
1' invention que dans les implants formes de matrice 
ceramique poreuse seule. 

Ces essais demontrent que la formation d'un 

30 tissu osseux a la surface du materiau selon 1' invention est 
precedee d'un depot de matrice de proteines qui pourrait 
n'etre pas tou jours associe a une synthese par des cellules 
osteogeniques a proximite immediate. Cette matrice qui a 
penetre les micropores du materiau n'etait pas mineralisee 

35 et semblait etre un prealable a la formation osseuse par 
les osteoblastes. 

Le processus de formation osseuse est tres 
actif dans les zones de degradation du ciment. La presence 
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des macrophages qui avaient phagocyte les cristaux de 
phosphate de calcium n'a pas declenche 1* activation des 
osteoclastes comme le demontre 1' absence d'osteolyse du 
tissu osseux qui a envahi la ceramique. De plus, il semble 
5 que la formation d'os a ete accrue par la presence du 
ciment sans que 1 1 on puisse donner une explication claire a 
ce phenomene. Une explication possible serai t que ce 
phenomene soit lie a la degradation du ciment de phosphate 
de calcium. La complexite de 1' activation des macrophages 
10 et le grand nombre de produits qui peuvent etre synthetises 
par ces cellules pourrait expliquer egalement part iellement 
ces resultats. 

En conclusion, le materiau composite selon 
1* invention presente aussi bien des proprietes mecaniques 
15 que des proprietes biologiques ameliorees. 



WO 97/47334 



1 4 



PCT/FR97/01045 



REVENDICATIONS 
1/ - Procede de preparation d ' un materiau 

composite destine a etre implante dans un milieu biologique 

humain ou animal, caracterise en ce que : 
5 . on choisit ou on prepare prealablement au 

moins un bloc d'une matrice solide poreuse biocompatible 

comprenant ma joritairement au moins un sel de calcium 

choisi parmi les phosphates de calcium, les sulfates de 

calcium et les carbonates de calcium, 
10 .on prepare, independamment de la matrice 

solide, une solution liquide durcissable adaptee pour 

former, apres durcissement , une composition solide 

biocompatible durcie d 1 un ciment hydraulique comprenant 

ma joritairement au moins un sel de calcium choisi parmi les 
15 phosphates de calcium, les sulfates de calcium et les 

carbonates de calcium, et qui est adaptee pour etre 

entierement resorbable par le milieu dans lequel 1 ' implant 

doit etre implante, 

. on plonge le bloc de matrice dans la 
20 solution liquide, avant son durcissement, pendant une duree 

adaptee pour que celle-ci impregne et remplisse le volume 

poreux du bloc de matrice a coeur, 

. on fait ensuite secher et durcir la 

solution liquide en composition solide. 
25 2/ - Procede selon la revendication 1, 

caracterise en ce qu'on met ensuite en forme chaque bloc de 

materiau composite ainsi obtenu. 

3/ - Materiau composite destine a etre 

implante dans un milieu biologique humain ou animal, 
30 susceptible d'etre obtenu par un procede selon l'une des 

revendications 1 et 2, caracterise en ce qu'il comprend : 

a) une matrice solide poreuse biocompatible 
ayant une composition chimique comprenant ma joritairement 
au moins un sel de calcium choisi parmi les phosphates de 

35 calcium, les sulfates de calcium et les carbonates de 
calcium, 

b) une composition solide, compacte, non 
divisee, biocompatible d'un ciment hydraulique durci 
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comprenant ma joritairement au moins un sel de calcium 
choisi parmi les phosphates de calcium, les sulfates de 
calcium et les carbonates de calcium, cette composition 
solide remplissant le volume poreux de la matrice et etant 
5 adaptee pour etre entierement resorbable dans ledit milieu. 

4/ - Materiau selon la revendication 3, 
caracterise en ce que la composition solide est choisie 
pour presenter une resistance a la compression superieure a 
10 MPa, notamment comprise entre 20 MPa et 50 MPa. 
10 5/ - Materiau selon 1 1 une des 

revendications 3 et 4, caracterise en ce que la composition 
solide est choisie pour presenter un module d' Young compris 
entre 700 MPa et 1000 MPa . 

6/ - Materiau selon 1 1 une des 

15 revendications 3 a 5, caracterise en ce que la composition 
solide comprend ma joritairement du phosphate dicalcique 
dihydrate CaHP0 4 , 2H 2 0. 

7/ - Materiau selon 1 ' une des 

revendications 3 a 6, caracterise en ce que la composition 
20 solide est du type obtenu par melange d 1 une poudre de 
phosphate tricalcique B dans une solution d'acide 
orthophosphorique . 

8/ - Materiau selon 1 ' une des 

revendications 3 a 7, caracterise en ce que la matrice est 
25 adaptee pour etre entierement resorbable dans ledit milieu, 
et en ce que la composition solide est adaptee pour 
presenter une cinetique de resorption dans ledit milieu 
plus rapide que celle de la matrice. 

9/ - Materiau selon 1 ' une des 

30 revendications 3 a 8, caracterise en ce que la composition 
solide est adaptee pour etre resorbable dans ledit milieu 
en une duree inferieure a trois mois. 

10/ - Materiau selon l'une des 

revendications 3 a 9, caracterise en ce que la matrice est 
35 une ceramique macroporeuse . 

11/ - Materiau selon la revendication 10, 
caracterise en ce que la matrice presente des pores 
interconnects . 
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12/ - Materiau selon 1 ' une des 

revendications 3 a 11, caracterise en ce que la matrice 
presente une porosite comprise entre 5 % et 85 %. 

13/ - Materiau selon 1 1 une des 

5 revendications 3 a 12, caracterise en ce que la matrice est 
choisie pour presenter une resistance a la compression 
comprise entre 1 MPa et 6 MPa. 

14/ - Materiau selon 1 1 une des 

revendications 3 a 12, caracterise en ce que la matrice est 
10 choisie pour presenter un module d* Young compris entre 
10 MPa et 200 Mpa. 

15/ - Materiau selon 1 ' une des 

revendications 1 a 14, caracterise en ce que la matrice 
comprend une proportion X en poids d ' hydroxyapati te Ca-jQ 
15 (P04)5 (0H)2, et une proportion Y en poids de phosphate 
tricalcique Ca3 (P04)2- 

16/ - Materiau selon la revendication 15, 
caracterise en ce que : 

X + Y = 100 % 

20 17/ Materiau selon la revendication 16, 

caracterise en ce que X est de l'ordre de 75% et Y de 
l'ordre de 25%. 

18/ - Implant caracterise en ce qu'il 
comprend un materiau selon 1 1 une des revendications 3 a 17. 

25 19/ - Implant caracterise en ce qu'il 

comprend au moins une portion en un materiau selon 1 ' une 
des revendications 3 a 17, destinee a etre placee au 
contact d'un milieu biologique humain ou animal, notamment 
d'un tissu osseux. 

30 20/ - Kit de mise en oeuvre extemporanee 

d'un precede selon l'une des revendications 1 et 2, 
caracterise en ce qu'il comprend au moins un bloc d ' une 
matrice solide poreuse biocompatible, et une dose de chacun 
des constituants necessaires pour obtenir la solution 

35 liquide formant la composition solide biocompatible. 
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